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© Wassrige Polyvinylester-Dispersion, Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 

© Eine wassrige Polyvinylester-Dispersion mit einem Fest- 
stoffgehalt von 40 bis 70 Gewichtsprozent. die 3 bis 15 
Gewichtsprozent Ibezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvi- 
nylester und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol und 5 bis 60 
Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvi- 
nylester und Zusatzmittel) eines wachs-, fen- oder olartigen 
Zusatzmittels enthalt, besitzt ausgezeichnete Klebeeigen- 
schaften. Sie wird hergestellt durch Emulsionspolymerisa- 
tion eines Vinylesters, gegebenenfalls zusammen mit Como- 
nomeren, in Gegenwart des Zusatzmittels Oder durch nach- 
tragliche Verteilung des Zusatzmittels in der durch 
Emulsionspolymerisation erhallenen Dispersion. Die Disper- 
sion eignet sich insbesondere zur Herstellung von Klebstof- 
fen fur cellulosehaltige Materialmen. 
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Polyvinylester-Dispersionen bei Holz beruht unter anderem 
auf einer gewissen Harte und Zahigkeit der Leimfuge. 
Diese Eigenschaft geht bei der Weichmachung teilweise ver- 
loren . 



Es wurde auch schon versucht, Substanzen, die mit Poly- 
vinylacetat nicht vertraglich sind, z.B. aliphatische 
Kohlenwasserstoffe, in Polyvinylalkohol enthaltende 
Polyvinylacetatdispersionen einzuarbeiten (vgl. US- 
Patentschrift 2 404 519). Diese Stoffe wurden, obwohl 
man sie durch intensives Riihren fein verteilte und durch 
langsames Abkiihlen der heiBen Dispersionen diese Ver- 
teilung zu stabilisieren suchte, nicht dauerhaft aufge- 
nommen* Sie schieden sich beim Trocknen oder beim 
anschlieBenden Erwarmen der Aufstriche wieder aus. Darauf 
beruht die Verwendung solcher Dispersionen zum Her- 
stellen von relativ wasserfesten Uberziigen. 

Aufgabe der Erfindung ist die Schaffung einer Polyvinyl- 
ester-Dispersion, die ein Wachs, Fett und/oder 01 ent- 
halt, ohne daB ein Ausschwitzen dieser Zusatzstoffe 
aus den auf getrockneten Dispersionen erfolgt. 

Die Erfindung betrifft nun eine wassrige Polyvinylester- 
Dispersion mit einem Feststof f gehalt von 40 bis 70 
Gewichtsprozent, wobei ein Teil der Feststof fe aus 
einem wachs- , fett- oder olartigen Zusatzmittel besteht, 
dadurch gekennzeichnet , daB die Dispersion 5 bis 60 
Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Poly- 
vinylester und Zusatzmittel) eines wachs-, fett- oder 
Slartigen Zusatzmittels und 3 bis 15 Gewichtsprozent 
(bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvinylester und 
Zusatzmittel ) Polyvinylalkohol enthalt, der einen 
Verseifungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent und dessen 
4-gewichtsprozentige wassrige Losung eine Viskositat von 
2 bis 50 mPa's, gemessen bei einer Temperatur von 
20°C, aufveist. 
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WaBrige Polyvinylester-Dispersion , Verfahren zu ihrer 
Hersteilung und ihre Verwendung 

Die Erfindung bezieht sich auf eine modif izierte wassrige 
Polyvinylester-Dispersion, Verfahren zu ihrer Hersteilung 
und ihre Verwendung als Klebstoff . 

.Es ist bekannt, wassrige Polyyinylacetat-Dispersionen, 
deren Polymere noch gefinge Mengen andere mit Vinylacetat 
mischpolymerisierbare olefinisch ungasattigte Verbindungen 
einpolymerisiert enthalten konnen, herzustellen und zum 
Verkleben von verschiedenen Materialien, besonders von 
Holz, zu verwenden. Derartige Dispersionen enthalten 
meist Poly vinylalkohol, -der wahrend der Hersteilung als 
Schutzkolloid diente Oder auch der fertigen Dispersion 
zugesetzt wurde. Die Polymerisation des Vinylacetats wird 
ublicherweise in Emulsion in der wassrigen Losung des 
Polyvinylalkohols mittels radikalbildender Initiatoren 
vollzogen (vgl. deutsche Auslegeschrif t 1 151 663 = 
britische Paten tschrift 994 380). 

Neben den Eigenschaf ten , die man von alien Kunststoff- 
dispersionen fordert, wie gutes FlieBverhalten und dadurch 
Verarbeitbarkeit, Koagulatf reiheit , Lager- und Temperatur- 
bestandigkeit , ist bei Polyvinylacetat-Klebstoff dis- 
persionen noch besonders wichtig, daB eine hohe Festigkeit 
der Verklebung erreicht wird, 

Es ist iiblich, Poly viny lest er-Disper si onen durch Einarbeiien 
von Substanzen, die mit Polyviny lacetat vertraglich sind 
oder die FilrJbildetemporatur herabsetzen und die Dis- 
persionen auBerlich weichmachen, zu modif izieren ;solche 
Substanzen sind Ester der Phthalsaure, der Sebacinsaure , 
der Adipinsaure oder der Phosphor saure , z.B. Dibutyl- 
phthalat. Dabei treten aber verschiecicne Nachteilo auf, 
z.B. Gerucusbclastigurrj , Toxizitat oder cin Wiedcraus- 
schwitzen di.escr Zusat^stof f e. Die hohe Klebekraft der 
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Die Erf indung betrif ft ferner ein Verfahren zur Her- 
stellung einer wassrigen Polyvinylester-Dispersion mit 
einem Feststof f gehalt von 40 bis 70 Gewichtsprozent , 
wobei ein Teil der Feststof fe aus einem wachs-, fett- 
Oder olartigen Zusatzmittel besteht, durch radikalische 
Polymerisation eines Vinylesters in wassriger Emulsion 
in Gegenwart von Polyvinylalkohol, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Polymerisation in Gegenwart von 
.3, bis 15 Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge 
aus Polyvinylester und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol, 
der einen Verseif ungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent und 
dessen 4-gewichtsprozentige wassrige Losung eine Viskosi- 
tat von 2 bis 50 mPa*s aufweist, gemessen bei einer 
Tempera-tur von 20°C, und in Gegenwart des wachs-, fett- 
oder olartigen Zusatzmittels durchfiihrt. 

Die Erf indung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung 
einer wassrigen Polyvinylester-Dispersion mit einem 
Feststof f gehalt von 40 bis 70 Gewichtsprozent, wobei 
ein. Teil der Feststof fe aus einem wachs- , fett- Oder 
olartigen Zusatzmittel besteht, durch radikalische Poly- 
merisation eines Vinylesters in wassriger Emulsion in 
Gegenwart von Polyvinylalkohol, dadurch gekennzeichnet , 
daB man die Polymerisation in Gegenwart von 3 bis 15 
Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Poly- 
vinylester und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol, der einen 
Verseif ungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent und dessen 4- 
gewichtsprozentige wassrige Losung eine Viskositat von 
2 bis 50 mPa*s aufweist, gemessen bei einer Teraperatur 
von 20°C, durchfiihrt und anschlieBend das wachs-, fett- 
oder olartige Zusatzmittel horaogen in der erhaltenen 
Dispersion verteilt. 

Der erf indung sgemaB verwendete Polyvinylalkohol ist ein 
Verse if ungsprodukt eines Polyvinylacetats und hat einen 
Verseif ungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent, vorzugs- 
weise 80 bis 99 Molprozent. Die wassrige, 4gewichts- 
prozentige Losung des Polyvinylalkohols weist eine 
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Viskositat von 2 bis 50, vorzugsweise 3 bis 40 mPa's 
auf (gemessen bei einer Temperatur von 20°C) . Vorzugs- 
veise wird ein Gemisch verschiedener Polyvinylalkohole 
verwendet, die sich in ihrera Verseifungsgrad und/oder 

5 ihrem Molekulargewicht unterscheiden. Der Polyvinyl- 

alkohol dient wenigstens teilweise bei der Emulsions- 
polymerisation als Schutzkolloid. Dabei ist es vor- 
teilhaft, wenn die fliissige Phase fur die Polymerisation 
nicht weniger als 5 Gewichtsprozent Polyvinylalkohol 

10 enthalt. Der Dispersion kann nach der Polymerisation 

weiterer Polyvinylalkohol zugegeben werden. Der Polyvinyl- 
alkohol ist in der fertigen Dispersion in einer Menge 
von 3 bis 15, vorzugsv/eise 5 bis 12 Gewichtsprozent 
enthalten {bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvinylester 

15 und Zusatzmittel) . 

Die Dispersion kann 0,05 bis 2 Gewichtsprozent (bezogen 
auf die Gesamtmenge aus Polyvinylester und Zusatzmittel) 
ionische oder nichtionische Emulgatoren enthalten, 
20 z.B. Alkalimetallsalze hoherer Fettsauren, sulfatierte 
Fettalkohole, Alkyl-, Aryl- oder Alkylarylsulf onate , 
alkoxylierte Alkohole oder Phenole oder deren Sulfa - 
tierungsprodukte, Blockcopolymerisate von Polyalkylen- 
oxiden oder Sulf obernsteinsaureester, 

25 

Der in der Dispersion dispergierte Polyvinylester ist 
ein Polymer eines Vinylesters einer aliphatischen Carbon- 
sSure mit 2 bis 18, vorzugsweise 2 bis 12 Kohlenstoff- 
atomen, insbesondere Vinylacetat sowie auch Vinyl- 

30 propionat, Vinylbutyrat , Vinylpivalat , Vinylisononanat , 
Vinyllaurat, Vinyldecanat und Vinylester von verzweigten 
Carbor.sauren mit 9 bis 11 Kohlenstof fatomen. Der Poly- 
vinylester kann auch ein Copolymer verschiedener Vinyl- 
ester oder eines Vinylesters mit einer anderen copoly- 

35 merisierbaren Verbindung sein* 
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Geeignete Comonomere sind insbesondere ungesattigte 
Carbonsauren, z.B. Acrylsaure, Methacrylsaure , Itacon- 
sSure, Maleinsaure, Maleinsaurehalbester , Maleinsaure- 
anhydrid und auch Vinylsulf onsaure und deren Alkali- 
metallsalze. 

Der Feststof f gehalt der Dispersion, d.h. die Menge der 
nichtf liichtigen Bestandteile der Dispersion, die die 
vorgenannten Zusatzmittel einschlieBen, betragt 40 bis . 
70/ vorzugsweise 48 bis 68 Gewichtsprozent (ermittelt 
nach DIN 53 189). Die Einfiihrung des Zusatzmittels in- 
die erf indungsgemaBe Dispersion kann durch Einarbeiten 
in die durch Emulsionspolymerisation erhaltene Dis- 
persion oder durch kontinuierliche oder portionsweise 
Zugabe im Laufe. der Emulsionspolymerisation~erf olgen. 
Die Polymerisation wird vorzugsweise jedoch vollstandig 
in Gegenwart der Gesamtmenge des Zusatzmittels durchge- 
fuhrt, da dadurch die an sich unvertraglichen Partner 
Polyvinylester und Zusatzmittel in den innigsten Kontakt 
gebracht werden. Das Zusatzmittel darf keine Bestand- 
teile enthalten, die die Polymerisation verhindern. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren wird in Gegenwart eines 
radikalbildenden Initiators durchgef uhrt , insbesondere 
einer Peroxidverbindung oder einer aliphatischen Azo- 
verbindung. Der Initiator ist wasserloslich oder monomer- 
loslich. Vorzugsweise wird eine Kombination eines 
wasserloslichen mit einem monomer loslichen Initiator 
. verwendet. Dabei betragt das Gewichtsverhaltnis von 
wasserloslichem Initiator zu monomerloslichem Initiator 
0,05 : 1 bis 1,2 : 1, vorzugsweise 0,1:1 bis 0,9:1. Die 
Gesamtmenge des Initiators oder Initiatorgemisches liegt 
im Bereich von 0,01 bis 1 Gewichtsprozent , vorzugsweise 
0,05 bis 0,5 Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge 
der Monomeren) . Der Initiator wird entweder insgesamt zu 
Beginn der Polymerisation eingesetzt oder im Laufe der 
Polymerisation kontinuierlich zudosiert.. 
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Geeignete Peroxidverbindungen sind insbesondere Wasser- 
stoffperoxid, Alkylhydroperoxide wie t-Butylhydroperoxid, 
Diacylperoxide wie Diacetylperoxid r Dilauroylperoxid 
und Dibenzoylperoxid, ferner Ammonium- oder Alkalimetall- 

5 salze der Peroxydischwef elsaure wie Natriumperoxy- 
disulfat , Kaliumperoxydisulfat und Ammoniumperoxy- 
disulfat, sowie Alkylester von aliphatischen Percarbon- 
sauren Oder von Pero'xydikohlensaure wie Isopropyl- 
perisobutyrat , t-Butylperisobutyrat , Isopropylperpivalat , 

10 t-Butylperpivalat, Isopropylperoctoat f t-Butylperoctoat , 
Diisopropylpercarbonat, Di-t-butylpercarbonat , Bis (2- 
ethylhexyD-percarbonat und Dicyclohexylpercarbonat . 

Geeignete Azoverbindungen sind insbesondere Azodiiso- 
15 buttersaurenitril und Azo-j-, -bis (4-cyanvaleriansaure) . 

Der -Initiator oder das Initiatorgemisch wird gegebenen- 
falls zusammen mit einem Schwermetallsalz eingesetzt, 
wobei die Menge des Schwermetallsalzes 2 bis 50 ppm 

20 betragt (bezogen auf die Gesamtmenge der Monomeren) . 

Vorzugsweise wird eine Kombination aus Wasserstof f peroxid, 
einer weiteren Peroxidverbindung oder einer Azoverbindung 
und einem Schwermetallsalz verwendet; geeignete Salze 
sind insbesondere Schwermetallsalze von niederen Carbon- 

25 sauren, z.B. Cobaltacetat und Eisen (Il)acetat . 

Der Initiator oder das Initiatorgemisch kann auch 
zusammen mit einem Reduktionsmittel verwendet werden, 
dessen Menge 0,05 bis 0,5, vorzugsweise 0,1 bis 0,3 Ge- 

30 wichtsprozent betragt (bezogen auf die Gesamtmenge der 

Monomeren) . Geeignete Reduktionsmittel sind insbesondere 
Ammoniumsalze, Alkalisalze oder Erdalkalisalze von 
reduzierend wirkenden schwef elhaltigen Sauren, vorzugs- 
weise Sulfite, Bisulfite, Pyrosulfite, Dithionite, 

35 Thiosulfate und Formaldehydsulf oxylate. 



Der Initiator kann dem Reakt ionsgemisch insgesamt zu 
Beginn der Polymerisation oder im Laufe der Polymerisation 
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kontinuierlich zugegeben werden. Bei Verwendung eines 
Initiators in Kombination mit einem Reduktionsmittel 
gibt man eine Komponente des Redoxsystems insgesamfc zu 
dem Polymerisationsgemisch und dosiert die andere 
Komponente kontinuierlich zu. 

Der Vinylester, gegebenenf alls in Kombination mit einem 
Comonomer oder mehreren Coraonomeren , kann kontinuierlich 
zur Polymerisationsf lotte gegeben werden oder zum Teil 
im Reaktor vorgelegt werden, wobei der Rest im Laufe der 
Polymerisation zugefugt wird. Ferner kann der Vinyl- 
ester in Form einer Voremulsion zusammen mit Polyvinyl- 
alkohol, Initiator und Zusatzmittel kontinuierlich in 
den Reaktor gegeben werden. Zur Steuerung der Reaktions- 
geschwindigkeit konnen retardierende Substanzen, vor- 
zugsweise Hydrochinon, Hydrbchinonderivate oder aromatische 
Nitroverbindungen , eingesetzt werden. Gegebenenf alls 
wird auch ein handelsiibliches Entschaumungsmittel ver- 
wendet , beispielsweise auf Polysiloxanbasis. Bevorzugt 
ist jedoch eine Verf ahrensweise, bei der samtliche Roh- 
stoffe vor Beginn der Polymerisation im Reaktor zu- 
sammengebracht werden. 

Ein wesentliches Merkmal des erf indungsgemaBen Her- 
stellungsverfahrens ist die Verwendung eines wachs-, 
fett- oder olartigen Zusatzmittels oder eines Gemisches 
solcher Zusatzmittel, die aus dem aus der Dispersion 
erhaltenen Film nicht ausschwitzen. 

Unter "wachsartigem Zusatzmittel" werden insbesondere 
Kohlenwasserstoffwachse, beispielsweise Paraffine, 
Ozokerite, mikrokristalline Wachse, Syntheseparaf f ine 
und Polyolef inwachse verstanden. Bevorzugt verwendet 
werden Paraffine mit einem Schmelzpunkt unterhalb des 
Siedepunktes des Vinylesters, insbesondere mit einem 
Schmelzpunkt im Bereich von 45 bis 70°C. 



"Fettartiges Zusatzmittel" bedeutet insbesondere f este 
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Triglyceride tierischen oder pflanzlichen Ursprungs, 
vorzugsweise Talg mit einem Schmelzpunkt von 35 bis 50 °C 
oder Palmkernfett mit einem Schmelzpunkt von 20 bis 30 °C, 
wobei diese Fette auch hydriert sein konnen, z.B. 

5 geharteter Talg mit einem Schmelzpunkt von 55 bis 60 °C 
uhd gehartetes Pflanzenfett mit einem Schmelzpunkt von 
55 bis 70°C, aber auch weiche fettahnliche Kohlen- 
wasserstof f e, beispielsweise Vaseline. Die Jodzahl des 
fettartigen Zusatzmittels liegt im Bereich von 0 bis 

10 200, vorzugsweise 0 bis 50. 

"Olartiges Zusatzmittel" bedeutet insbesondere fliissige 
Triglyceride tierischer oder pflanzlicher Herkunft, 
beispielsweise Kokosol, Sonnenblumenol und Baumwoll- 
saatol; diese die konnen auch hydriert sein. Ferner 

t5 gehoren dazu gesattigte fliissige Kohlenwasserstof f e mit 
feiedepunkten unter Normalbedingungen hoher als 200 °C f 
vorzugsweise hoher als 300°C, beispielsweise Paraffin- 
61 und WeiBol. Die Jodzahl des olartigen Zusatzmittels 
liegt im Bereich von 0 bis 200, vorzugsweise 0 bis 50. 

20 

Die festen und flussigen Triglyceride haben Verseifungs- 
zahlen von 180 bis 270 und Schmelzpunkte von 10 bis 90 °C, 
vorzugsweise 20 bis 70°C. 

25 Die Menge an wachs-, fett- oder olartigen Zusatzmittel, die 
in der erf indungsgemaBen Dispersion enthalten ist, be- 
tragt 2 bis 70, vorzugsweise 5 bis 50, im besonderen 
10 bis 4 0 Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge 
aus Polyvinylester und Zusatzmittel) . Die Polymerisation 

30 wird in Gegenwart der Gesamtmenge des Zusatzmittels durch- 
gefiihrt, oder das Zusatzmittel wird in der nach Be- 
endigung der Polymerisation erhaltenen Dispersion 
homogen verteilt, z.B, durch Einruhren. 

35 Aus Aufstrichen und Verklebungen , die aus der erf indungs- 
gemaBen Dispersion hergestellt worden sind, scheiden sich 
die erf indungscemaB eingesetzten Zusatzmittel nicht wieder 
aus. Unvertraglichkeiten , die bei der Anwendung storen , 
treten daher nicht auf. 
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Die erf indungsgeiuaBe Dispersion zeigt eine Viskositat von 
1 bis 100 Pa*s 7 vorzugsweise von 5 bis 60 Pa*s (Epprecht 
Viskosimeter Rheomat 30 , System C 1). Aus der Dispersion 
hergestellte Auf striche sind hydrophil und leicht rait 
Wasser zu reemulgieren. Diese Reemulgierbarkeit bleibt 
auch bei maBigem Erhitzen bestehen. Die Dispersion ist 
ohne Schwierigkeit zu verarbeiten und durch gute Klebe- 
eigenschaf ten ausgezeichnet , besonders fur cellulose- 
haltige Stoffe, z.B. Holz und Papier. Sie ist daher 
besonders geeignet zur Herstellung von Klebstoffen. 

Die erf indungsgemaBe Dispersion eriDoglicht auch eine 
Verklebung von cellulosehaltigem Material mit anderen 
Materialien, z.B. Metallen wie Eisen- oder Aluminium- 
blech, wobei die Bindef estigkeit wesentlich hoher ist als 
bei einer analogen Dispersion ohne Zusatzstoff . Die 
Bindef estigkeit einer Verklebung, die sich mit der 
Dispersion erreichen laBt, wird in Anlehnung an DIN 53 254 
wie folgt ermittelt: 

Auf einen Prufkorper aus Buchenholz wird die zu 

prufende Dispersion in einer Schichtdicke von 0,3 nun 

aufgetragen. Darauf wird ein anderer Prufkorper, entweder 

aus dern gleichen Holz oder aus anderem Material, z.B, 

Eisenpriifblech nach Erichsen . (DIN 1624) auf einer 
2 

Flache von 3 cm mit einem Druck von 1 bar 10 Minuten 
lang gepreBt. Nach 48 Stunden Lagerung wird die Binde- 
festigkeit mittels einer ReiBmaschine bestimmt und das 
arithmetische Mittel aus 20 Verklebungen in N/ttuti 2 
errechnet . 

Die folgenden Beispiele dienen zur naheren Erlauterung 
der Erfindung. Prozentangaben beziehen sich jeveils 
auf das Gewicht. 



- 10 - 



0062906 



Beispiel 1 



In einen Reaktor, der mit Ankerriihrer, Rtickf luflktihler , 
Vorrichtungen zum Zudosieren und einem heiz- und kiihl- 
baren Mantel ausgestattet ist, gibt man 65 kg entsalztes 
Wasser und lost darin bei 80°C 4 kg Polyvinylalkohol mit 
einem Verseif ungsgrad von «8 Mol.-%, dessen 4%ige 
wassrige Losung eine Viskositat von 26 mPa-s aufweist, 
2 kg Polyvinylalkohol mit einem Verseif ungsgrad von 
98 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat 
von 20 mPa-s aufweist, und 0,5 kg Polyvinylalkohol mit 
einem Verseif ungsgrad von 98 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige 
Losung eine Viskositat von 4 mPa-s aufweist. In diese 
Losung laBt man unter Ruhren ein Gemisch aus 90 kg 
Vinylacetat und 10 kg Paraffinol, das einen Siedepunkt 
von 340°C aufweist, einlaufen und gibt 300 g Maleinsaure, 
135 g Dibenzoylperoxid und 15 g Kaliumpersulf at hinzu. 
Dann v.-ird das erhaltene Gemisch bis zur Riickflufi- 
temperatur des Vinylacetats erhitzt. Die Polymerisation 
ist nach 4 Stunden abgeschlossen . Das Reaktionsgut 
wird auf Raumtemperatur gekiihlt und durch Einruhren 
von 2 kg 16%iger wassriger Natriurnhydroxidlosung auf 
einen "pH-Wert von 5,0 eingestellt. 

Beispiele 2 bis 5 

Beispiel 1 wird jeweils wiederholt mit der MaBgabe, daB 
folgende Vinylacetat /Paraf f inol-Gemische verwendet 
we r den : 

Beispiel 2: 80 kg Vinylacetat und 20 kg Paraffinol 
Beispiel 3: 70 kg Vinylacetat und 30 kg Paraffinol 
Beispiel 4: 60 kg Vinylacetat und 40 kg Paraffinol 
Beispiel 5: 50 kg Vinylacetat und 50 kg Paraffinol 

Beispiele 6 bis 10 

Beispiel 1 wird jeweils wiederholt mit der MaBg t ibe, daB 
statt des Vinylacetat/Paraffinol-Gemisches nun Gemische 
aus Vinylacetat und Rinderfett (Verseifungszahl 200, 
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Jodzahl 39) oder Kokosol (Verseifungszahl 260, Jodzahl 9) 
verwendet werden. 

Beispiel 6: 85 kg Vinylacetat und 15 kg Rinderfett 
Beispiel 7: 70 kg Vinylacetat und 30 kg Rinderfett 
Beispiel 8: 60 kg Vinylacetat und 4 0 kg Rinderfett 
Beispiel 9: 85 kg Vinylacetat und 15 kg Kokosol 
Beispiel 10:70 kg Vinylacetat und 30 kg Kokosol 

Anwendungsbeispiele 1 bis 10 

Die Viskositat der nach den Beispielen 1 bis 10 er- 
haltenen Dispersionen wird bestimmt, und die Bindefestig- 
keit von Verklebungen mit diesen Dispersionen wird 
untersucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, die 
analog Beispiel 1, jedoch ohne Zusatzmittel , tnit 100 kg 
15 Vinylacetat hergestellt vorden ist. Die Ergebnisse sind aus Tabelle 1 
ersichtlich. 

Tabelle 1 



10 



20 



25 



30 



35 



Beispiel Viskositat Bihdef estigkeit ' (N/mrii 2 ) 

(Pa- s) 



Holz/Holz Holz/Eisen 



Vergleich 17 7,7 4 ; 0 



1 


20 




9,6 




5,5 


2 


28 




13 




8,5 


3 


31 




1.3 




9,0 


4 


29 




11 




9/0 


5 


30 




9/6 




8,0 


6 


25 




10,2 




8,2 


7 


28 




9,0 




7,1 


8 


35 




6,1 




5,9 


9 


26 




10,8 




8,3 


10 


26 




• 8,8 




7,4 


Beispiel 


11 










In einen 


Reaktor der in 


Beispiel 1 beschriebenen Art 


gibt man 
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80°C 4,5 
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von 88 Mol.-%, dessen 4 


£ige wassrige Losung 


eine 



- 12 - 0062906 

Viskositat von 26 mPa-s aufweist, und 3 kg Polyvinyl- 
alkohol mit einem Verseif ungsgrad von 88 Mol.-%, dessen 
4%ige wassrige LSsung eine Viskositat von 4 mPa-s auf- 
weist. In diese L5sung gibt man 1,25 g Cobaltacetat , 

5 250 g Maleinsaureanhydrid, 210 g Dibenzoylperoxid und 
250 g 30%iges Wasserstof f peroxid. Dann gibt man 25 kg 
zerkleinertes Paraffin (Schmelzbereich 50 bis 60 e C) hinzu 
und laB 75 kg Vinylacetat zuflieBen. Gleichzeitig mit der 
Zugabe des Vinylacetats wird das Gemisch auf die Riick- 

10 fluBtemperatur des Vinylacetats erhitzt. Die Polymeri- 
sation ist nach 4 Stunden beendet. 

Beispiel 12 

Beispiel 11 wird wiederholt mit der MaBgabe, daB ein 
•15 Viny-lacetat/Paraffin-Gemisch aus 50 kg Vinylacetat und 
50 kg Paraffin verwendet wird. 

Anwendungsbeispiele 11 und 12 
• Die Viskositat der nach den Beispielen 11 und 12 er- 

20 haltenen Dispersionen wird bestimmt, und die Bindefestig- 
keit von Verklebungen mit diesen Dispersionen wird unter- 
sucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, die analog 
Beispiel 11, jedoch ohne Zusatzmittel , mit 100 kg Vinyl- 
acetat hergestellt worden ist. Die Ergebnisse sind aus 

25 Tabelle 2 ersichtlich. 

Tabelle 2 2 

Beispiel Viskositat Bindef estig keit (N/mm ) 

(Pa-s) Holz/Holz Holz/Eisen 

30 Vergleich 34 8,5 7^8 

11 20 13 / 9,4 

12 21 9,5 8^ — _ _ 

35 Beispiel 13 

In einen Reaktor der in Beispiel 1 beschriebenen Art 
gibt man 52,5 kg entsalztes Wasser und lost darin 3 kg 
Polyvinylalkohol mit einem Verseif ur.gsgrad von 88 Mol.-%, 
dessen 4%ige wassrige -Losung eine Viskositat von 26 mPa-s 
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20 
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aufweist, und 2 kg Polyvinylalkohol mit einem Verseifungs- 

grad von 98 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige Losung eine 
Viskositat von 20 mPa-s aufweist. In diese LSsung gibt 
man 1,25 g Cobaltacetat , 250 g Ma'leinsauremonomethyl- 
ester, 250 g Acrylsaure, 125 g t-Butylperoctoat und 250 g 
30%iges Wasserstof f peroxid. Dann gibt man 30 kg Vaseline 
hinzu und lafit 70 kg Vinylacetat zuflieBen. Gleichzeitig 
mit der Zugabe des Vinylacetats wird das Reaktionsgemisch 
auf die RiickfluBtemperatur des Vinylacetats erhitzt. 
Die Polymerisation ist nach 6 Stunden beendet. Danach 
rtihrt man eine Losung von 2,5 kg Polyvinylalkohol mit 
einem Verseif ungsgrad von 88 Mol.-%,' dessen 4%i ge 
wassrige Losung eine Viskositat von 40 mPa-s aufweist, 
in 27,5 kg Wasser ein. 

Beispiel 14 _ 
Beispiel 13 wird wiederholt mit der MaBgabe, da-B ein 
Vinylacetat/Vaseline-Gemisch aus 50 kg Vinylacetat und 
50 kg Vaseline verwendet wird. 



Anwendungsbeispiele 13 und 14 

Die Viskositat der nach den Beispielen 13 und 14 er- 
haltenen Dispersionen wird bestimmt, und die Bindefestig- 
keit von Verklebungen mit diesen Dispersionen wird 
25 untersucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, die 

analog Beispiel 13, jedoch ohne Zusatzmittel , mit 100 kg 
• Vinylacetat hergestellt worden ist. Die Ergebnisse sind 
aus Tabelle 3 ersichtlich. 
Tabelle 3 

30 Beispiel Viskositat Binder estigkeit (N/mn> 2 ) 

-• (Pa '^> Bolz/Holz '• ' ' '-HoTa/TCiBPn 



Vergleich__ 8 4^5" 

13 12 12 i/"" 
^ : J— 6,4 5,5 



J 
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Beispiel 15 

In einen Reaktor der in Beispiel 1 beschriebenen Art gibt 
man 6 5 kg entsalztes Wasser und 16st darin 4 kg Poly- 
vinylalkohol mit einem Verseifungsgrad von 88 Mol.-%, 
dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat von 
25 mPa-s aufweist, 2 kg Polyvinylalkohol mit einem 
Verseifungsgrad von 98 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige 
Losung eine Viskositat von 20 mPa-s aufweist, und 
2 kg Polyvinylalkohol mit einem Verseifungsgrad von 
88 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat 
von 4 mPa-s aufweist. In diese Losung gibt man unter 
Riihren 300 g Maleinsaure, 90 g Dibenzoylperoxid , 10 g 
Dicyclohexylperoxydicarbonat, 2 g Hydrochinonmonomethyl- 
ether und 20 g Kaliumpersulf at sowie 90 kg Vinylacetat 
und 10 kg geharteten Talg (Schmelzpunkt 55°C, Jodzahl 1, 
Verseifungszahl 205) . Durch Erwarmen des Gemisches 
bis zur RiickfluBtemperatur des Vinylacetats startet 
man die Polymerisation. Die Reaktionstemperatur erreicht 
nach 4 Stunden ihr Maximum von 86°C. Dann gibt man 
noch 100 g 30%iges Wasserstof f peroxid zu und halt 
die Dispersion noch eine Stunde lang bei einer 
Tempera tur von 80 °C. Nach Abkuhlen auf Raumtemperatur 
wird die Dispersion durch Einruhren von 2 kg 16%iger 
wassriger Natriumhydroxidlosung auf einen pH-Wert von 
5,5 eingestellt. 

Beispiele 16 bis 19 

Beispiel 15 wird jeweils wiederholt mit der MaBgabe, daB 
Vinylacetat und Talg in den fplgenden Mengen ver- 
wendet werden: 

Beispiel 16: 80 kg Vinylacetat und 20 kg Talg 
Beispiel 17: 70 kg Vinylacetat und 30 kg Talg 
Beispiel 18 : 60 kg Vinylacetat und 40 kg Talg 
Beispiel 19 : 50 kg Vinylacetat und 50 kg Talg 



15 



- 15 - 

Anwendungsbeispiele 15' bis 19 0062906 
Die Viskositat der nach den Beispielen 15 bis 19 er- 
haltenen Dispersionen wird bestimrot, und die Binde- 
festigkeit von Verklebungen mit diesen Dispersionen 
v/ird untersucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, 
die analog Beispiel 15, jedoch ohne Zusatzmittel, mit 
100 kg Vinylacetat hergestellt worden ist. Die Ergebnisse 
sind aus Tabelle 4 ersichtlich. 



10 Tabelle 4 



Beispiel 


Viskositat 
(Pa-s) 


Bindefestigkeit (N/mm 2 ) 

Holz/Holz Holy/Kveon 


Vergleich 


22 


7,1 


2,2 


15 


17 ' 


9,1 


4,8 


16 


_ 19 


11 


7,6 


17 


22 


11 


8,6 


18 


21 


9,0 


3,8 


19 


22 


4,5 


2,4 



20 



Beispiel 20 

In einen Reaktor der in Beispiel 1 beschriebenen Art ' 
gibt man 65 kg entsalztes Wasser und lost darin 4 kg 
Polyvinylalkohol mit einem Verseifungsgrad von 88 Mol.-%, 

25 dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat von 

26 mPa-s aufweist, 2 kg Polyvinylalkohol mit einem 
Verseifungsgrad von 98 Mol.-%, dessen 4%ige wassrige 
Losung eine Viskositat von 20 mPa-s aufweist, und 2 kg 
Polyvinylalkohol mit einem Verseifungsgrad von 88 Mol.-%, 

30 dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat von 

4 mPa-s aufweist. In diese Losung gibt man unter Riihren 
100 g Azodiisobutyronitril und 20 g Ammoniumpersulf at 
sowie 90 kg Vinylacetat und 10 kg gehartetes Pflanzen- 
fett (Schmelzpunkt 65 C C, Jodzahl 4, Verseif ungszahl 190). 

35 Durch Erwarmen des Gemisches bis zur Ruckf luBtemperatur 
des Vinylacetats wird die Polymerisation in Gang gesetzt. 
Nach Erreichen der Maximaltempcratur von 83 °C nach 
4 Stunden werden 100 g 30%iges Wasserstof f peroxid und 
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100 g Ascorbinsaure zugegeben. Die dann auf Raumtemperatur 
abgekuhlte Dispersion wird mit 2 kg 16%iger wassriqer 
Natriumhydroxidlosung auf einen pH-Wert von 4,5 
eingestellt. 

Beispiele 21 bis 24 

Beispiel 20 wird jeweils wiederholt mit der MaBgabe, 
daB Vinylacetat und Pflanzenfett in den folgenden Mengen 
verwendet werden: 

Beispiel 21: 80 kg Vinylacetat und 20 kg Pflanzenfett 
Beispiel 22: 70 kg Vinylacetat und 30 kg Pflanzenfett 
Beispiel 23: 60 kg Vinylacetat und 40 kg Pflanzenfett 
Beispiel 24: 50 kg Vinylacetat und 50 kg Pflanzenfett 

Anwendungsbeispiele 20 bis 24 

Die Viskositat der nach den Beispielen 20 .bis 24 
erhaltenen Dispersionen wird bestimmt, und die Binde- 
festigkeit von Verklebungen mit diesen Dispersionen wird 
untersucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, die 
analog Beispiel 20, jedoch ohne Zusatzmittel , isit 100 kg 
Vinylacetat hergestellt worden ist. Die Ergebnisse sind 
aus Tabelle 5 ersichtlich. 

Tabelle 5 

2 

Beispiel Viskositat Bindef estigkeit CN/mm ) 



(Pa- s) Holz/Holz Holz/Eisen 

Vergleich 17 7 r 4 1,3 



20 18 8,2 4,4 

21 21 9,2 5,1 

22 31 9 # 1 6,1 

23 - 40 7,2 6,3 
?4 43 6,4 4 r 2 
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30 
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Beispiel 25 

In einen Reaktor der in Beispiel 1 beschriebenen Art 
gibt man 65 kg entsalztes Wasser und lost darin 4 kg 
Polyvinylalkohol mit einem Verse if ungsgrad von 88 Mol.-%' 
dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat von 
23 mPa-s aufweist, 2 kg Polyvinylalkohol nit einem 
Verseif ungsgrad von 94 Mol.-%, desse n 4%ige wassrige 
Losung eine Viskositat von 30 mPa-s aufweist, und 
0,5 kg Polyvinylalkohol mit einem Verseif ungsgrad von 
98 Hol.-%, dessen 4%ige wassrige Losung eine Viskositat 
von 3 mPa-s aufweist. In diese Losung gibt man unter 
Rtihren 70 kg Vinylacetat, 30 kg Paraffinol (Siedepunkt 
300 C), 250 g Maleinsaureanhydrid und 200 g oxymethan- 
sulfonsaures Natrium. Unter Ruhren erhitzt man das 
Gemisch auf Riickf luBtemperatur und dosiert im Laufe 
von 5 Stunden 5 kg einer wassrigen 1%i gen Losung von 
Wasser stoffperoxid zu. Dabei steigt die Tempera tur 
allmahlich auf 85°c an. Danach laBt man die Dispersion 
auf Raumteroperatur abkiihlen. 

Anwendungsbeispiel 25 

Die Viskositat der nlch Beispiel 25 erhaltenen- Dispersion 
vxrd bestimmt, und die Bindef estigkeit von Verklebungen 
mxt dieser Dispersion wird untersucht. Als Vergleich 
dxent eine Dispersion, die analog Beispiel 25, jedoch 
ohne zusatzmittel, ^ 100 kg vinylacetat hergestellt 
vorden ist. Die Ergebnisse sind aus Tabelle 6 ersiohtlich 



Tabelle 6 
Beispiel 
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Beispiel 26 

in einen Reaktor der in Beispiel 1 beschriebenen Art gibt 
man 87,5 kg entsalztes Wasser und lost darin 10 kg 
Polyvinylalkohol mit einem Verseif ungsgrad von 88 Mol.-%, 
dessen 4%ige wassrige LQsung eine Viskositat von 
18 mPa's aufweist. In diese Losung gibt man 70 kg 
Vinylacetat und 30 kg geharteten Talg (Schmelzpunkt 
55°C, Jodzahl 3, Verseifungszahl 195) und auBerdem 1 g 
Hydrochinonmonomethy lather, 300 g Itaconsaure, 50 g 
Dibenzoylperoxid und 30 g Ammoniumpersulf at. Das Gemisch 
erhitzt man unter Ruhren auf die Ruckf luBtemperatur 
des Vinylacetats. Die Reaktionstenperatur erreicht nach 
4 Stunden ihr Maximum von 87°C Nach weiteren 30 Min. 
werdeiT100 g 30%iges Wasserstof f peroxid und 100 g 
Ascorbinsaure zugegeben. 30 Minuten spater wird das 
Gemisch auf Raumtemperatur gekiihlt und durch Zugabe 
von 5 kg 4%iger wassriger Natriumhydroxidlosung auf einen 
pH-V7ert von 4,8 eingestellt. 

Beispiel 27 

Beispiel 26 wird wiederholt mit der MaBgabe, daB 
Vinylacetat und Talg jeweils in einer Menge von 50 kg 
verwendet werden. 

Anwendungsbeispiele 26 und 27 

Die Viskositat der nach den Beispielen 26 und 27 er- 
haltenen Dispersionen wird bestimmt, und die Binde- . 
festigkeit von Verklebungen mit diesen Dispersionen 
wird untersucht. Als Vergleich dient eine Dispersion, 
die analog Beispiel 26, jedoch ohne Zusatzmittel , 
mit 100 kg Vinylacetat hergestellt vorden ist. Die Er- 
gebnisse sind aus Tabelle 7 ersichtlich. 
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Tabelle 7 





Beispiel 


ViskositSt 
(Pa-s) 


Bindefestigkeit (N/nun 2 ) ' 

H0l2/H0lz Hftl7rti«n 


5 


Vergleich 


13 








26 


10 


8,6 


6,9 




27 


38 


6,7 


7,0 
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jentansprUche 

Wassrige Polyvinylester-Dispersion mit einem Fest- 
stoffgehalt von 40 bis 70 Gewichtsprozent , wobei ein 
Teil der Feststoffe aus einem wachs-, fett- Oder 
olartigen Zusatzmittel besteht, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Dispersion 5 bis 60 Gewichts- 
prozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvinyl- 
ester und Zusatzmittel} eines wachs-, fett- oder ol- 
artigen Zusatzraittels und 3 bis 15 Gewichtspro- 
zent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvinylester 
und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol enthalt, der 
einen Verseif ungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent und 
dessen 4-gewichtsprozentige wassrige Losung eine 
Viskositat von 2 bis 50 mPa-s, gemessen bei einer 
Temperatur von 20°C, aufweist. 

Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Polyvinyl- 
ester-Dispersion mit einem Feststof f gehalt von 40 
bis 70 Gewichtsprozent, wobei ein Teil der Fest- 
stoffe aus einem wachs-, fett- oder olartigen Zusatz- 
mittel besteht , durch radikalische Polymerisation 
eines Vinylesters in wassriger Emulsion in Gegen- 
wart von Polyvinylalkohol, dadurch gekennzeichnet , 
daB man die Polymerisation in Gegenwart von 3 bis 15 
Gewichtsprozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus 
Polyvinylester und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol, 
der einen Verseif ungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent 
und dessen 4-gewichtsprozentige wassrige Losung 
eine Viskositat von 2 bis 50 mPa-s aufweist, gemessen 
bei einer Temperatur von 20°C, und in Gegenwart des 
wachs-, fett- oder olartigen Zusatzmittels durchfiihrt 

3. Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Polyvinyl- 
- ester-Dispersion mit einem Feststof f gehalt von 40 bis 
70 Gewichtsprozent, wobei ein -Teil der Feststoffe 
aus einem wachs-, fett- oder olartigen Zusatzmittel 
besteht, durch radikalische Polymerisation eines 
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Vinylesters in wassriger Emulsion in Gegenwart von 
Polyvinylalkohol, dadurch gekennzeichnet , daB man die 
Polymerisation in Gegenwart von 3 bis 15 Gewichts- 
prozent (bezogen auf die Gesamtmenge aus Polyvinyl- 
ester und Zusatzmittel) Polyvinylalkohol, der 
einen Verseifungsgrad von 65 bis 99,5 Molprozent 
und dessen 4-gewichtsprozentige wassrige LSsung 
eine Viskositat von 2 bis 50 mPa-s aufweist, gemessen 
bei einer Temperatur von 20?C, durchfiihrt und an- 
schlieBend das wachs-, fett- Oder olartige Zusatz- 
mittel homogen in der erhaltenen Dispersion verteilt. 

. Verwendung der Dispersion gemSB Anspruch 1 zur Her- 
stellung von Klebstoffen fur cellulosehaltige Stoffe. 
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